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@ Die Erfindung betrifft eln Verfahren zur Hersteflung von 
organisch modifizierten Aerogelen, bei dem man 

a) aus einer waBrigon WesserglasJosung mit Hitfe minde- 
stens einer organischen oder anorganischen Saure eln 
Kieselsauresol berstellt, das ainen pH-Wert s 4,0 hat, 

b) das dabef entstandene KieselaSuresol durohZugabe einer 
Base zu einem Si0 2 -Gel polykondenslert, 

c) das in Schritt b) erhaltene Gel mit einem organischan 
LoBungsmlttel solange wascht, bis der Wassergehalt des 
Gels £ 5 Gew.-% fst, 

d) das in Schritt c) erhaltene Gel oberfttchensilyliert, und 

e) das in Schritt d) erhaltene oberflachensllyllerte Gel 
trccknet, dadurch gakennzeichnet, da& die mlndestens eine 
Saure mit den Kationen des Wassergiases im Kieselsauresol 

1 schweriosllche Salze bildet, und man vor Schritt b) die 
1 gebildeten schweridaliohen Salze weitestgehend auefillt 
1 und vom Kieselsauresol abtrennt. 
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Beschreibung 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung 
von organisch modifizierten SKVAerogelen, bei dem 
die gebildeten Salze ausgefallt werden. 5 

Aerogele, insbesondere solche mit Porosititen fiber 
60% und Dichten unter 0,6 g/cm 1 , weisen etne auBerst 
geringe thermische Leitf&higkeit auf und finden deshalb 
Anwendung als Warmetsolauonsmaterial, wie z.B. in 
der EP-A-0 171 722 beschriebea io 

Aerogele im weiteren Sinn, d. h. im Sinne von "Gel mit 
Luft als Dispersionsmittel", werden durch Trocknung 
eines geeigneten Gels hergestellt Unter den Begriff 
"Aerogel" in diesero Sinne, fallen Aerogele im engeren 
Sinne, Xerogele und Kryogele. Dabei wird ein getrock- 15 
netes Gel als Aerogel im engeren Sinn bezeichnet wenn 
die FlQssigkeit des Gels bei Temperaturen oberhalb der 
kritischen Temperatur und ausgehend von Drucken 
oberhalb des kritischen Druckes entf ernt wird. Wird die 
FlQssigkeit des Gels dagegen unterkritisch, beispiels- 20 
weise unter Bildung einer FlGssig-Dampf-Grenzphase 
entfernt, dann bezeichnet man das entstandene Gel als 
XerogeL Es ist anzumerken, daB es sich bei den erfin- 
dungsgeraaflen Gelen urn Aerogele, im Sinne von Gel 
mit Luft als Dispersionsmittel handelt. 25 

Si02*Aerogele k6nnen beispielsweise durch saure 
Hydrolyse von Tetraethylorthosilikat in Ethanol herge- 
stellt werden. Bei der Hydrolyse entsteht ein Gel, dessen 
Struktur unter anderem durch die Temperatur, den pH- 
Wert und die Dauer des Gelierprozesses bestimmt ist 30 
Jedoch kollabiert die Gelstruktur im allgemeinen bei 
der Trocknung der nassen Gele, da die bei der Trock- 
nung auftretenden KapiUarkr&f te extrem groB sind. Der 
Gelkollaps kann dadurch verhindert werden, daB die 
Trocknung oberhalb der kritischen Temperatur und des 35 
kritischen Druckes des LCsungsmittels durchgeffihrt 
wird. Da in diesem Bereich die Phasengrenze flilssig/ 
gasffirmig verschwindet, entfallen auch die Kapillar- 
krafte und das Gel verfindert sich wahrend der Trock- 
nung nicht dh.es tritt auch kein Schrumpfen des Gels 40 
wahrend der Trocknung auf. Auf dieser Trocknungs- 
technik basierende Herstellungsverfahren sind z. B. aus 
der EP- A-0 396 076 und der WO 92/03378 bekannt Die- 
se Technik erfordert aber, beispielsweise bei der Ver- 
wendung von Ethanol, eine Temperatur von et wa 240° C 45 
und Drficke von fiber 60 bar. Der Austausch von Etha- 
nol gegen COa vor der Trocknung erniedrigt zwar die 
Trocknungstemperatur auf ca. 30° C, der benOtigte 
Druck liegt dann aber bei fiber 70 bar. 

Eine Alternative zu obiger Trocknung bietet ein Ver- 50 
fahren zur unterkritischen Trocknung von Si02-Gelen, 
wenn diese vor der Trocknung mit einem chlorhaltigen 
Silyherungsmittel umgesetzt werden. Das SK)2-Gel 
kann dabei beispielsweise durch saure Hydrolyse von 
Tetraalkoxysilanen, bevorzugt Tetraethoxysilan (TE- 35 
OS), in einem geeigneten organischen LOsungsmittel, 
bevorzugt Ethanol, mittels Wasser erhalten werden. 
Nach Austausch des Losungsmittels gegen ein geeigne- 
tes organisches LOsungsmittel wird in einem weiteren 
Schritt das erhaltene Gel mit einem chlorhaltigen Sily- eo 
lierungsmittel umgesetzt Als SilyiierungsraiUel werden 
dabei aufgrund ihrer Reaktivitat bevorzugt Methyi- 
chlorsQane (Me4_ n SiCl n mit n ■» 1 bis 3) eingesetzt Das 
dabei entstehende, auf der Oberflache mit Methylsilyl- 
gruppen modifizierte SiOrGel kann anschlieBend aus 65 
einem organischen LOsungsmittel heraus an der Luft 
getrocknet werden. Damit kflnnen Aerogele mit Dich- 
ten unter 0,4 g/cm J und Porositaten fiber 60% erreicht 
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werden. 

Das auf dieser Trocknungstechnik basierende Her- 
stellungsverfahren ist ausfQhrlich in der WO 94/25149 
beschriebea 

Die oben beschriebenen Gele kdnnen darfiber hinaus 
vor der Trocknung in der alkohol-waBrigen Ldsung mit 
Tetraalkoxysilanen versetzt und gealtert werden, urn die 
Getnetzwerkstarke zu erhOhen, wie z.B. in der 
WO 92/20623 offenbart 

Die bei den oben beschriebenen Verfahren als Aus- 
gangsmaterialien verwendeten Tetraalkoxysilane stel- 
len jedoch einen auflerordentlich hohen Kostenfaktor 
dar. 

Eine erste nicht unerhebliche Kostensenkung kann 
durch die Verwendung von Wasserglas als Ausgangs- 
material ffir die Herstellung der SiOj-Gele erreicht wer- 
den. Dazu kann beispielsweise aus einer waBrigen Was- 
serglaslOsung mit Hilfe eines lonenaustauscherharzes 
eine Kieselsaure hergestellt werden, die durch Zugabe 
einer Base zu einem SiOrGel polykondensiert Nach 
Austausch des waBrigen Mediums gegen ein geeignetes 
organisches Losungsmittel wird dann in einem weiteren 
Schritt das erhaltene Gel mit einem chlorhaltigen Sily- 
lierungsmittel umgesetzt Als Silyiierungsmittel werden 
dabei aufgrund ihrer Reaktivitat ebenfalls bevorzugt 
Methylchlorsilane (Me4- n SiCl n mit n =» 1 bis 3) einge- 
setzt Das dabei entstehende, auf der Oberflache mit 
Methylsilylgruppen modifizierte SKVGel kann an- 
schlieBend ebenfalls aus einem organischen Losungs- 
mittel heraus an der Luft getrocknet werden. Das auf 
dieser Technik basierende Herstellungsverfahren ist aus 
der DE-A-43 42 548 bekannt 

Ein ungelOstes Problem stellen die bei der Herstel- 
lung von Aerogelen aus Wasserglas anfallenden waBri- 
gen Salzldsungen dar. Urn eine WasserglaslOsung in ein 
zur Kondensation befBhigtes Kiesels8uresol zu Qberffih- 
ren, mflssen die Kationen (meist Natrium- und/oder Ka- 
liumionen) in der WasserglaslOsung gegen Protonen 
ausgetauscht werden. Dazu kOnnen organische oder an- 
organische Sauren verwendet werden. Die dabei 
zwangslaufig ebenfalls in geldster Form entstehenden 
Salze der oben genannten Kationen (z, B. NaCl oder 
Na2S04) mfissen vor, wahrend oder nach der Gelalte- 
rung aus dem Gel gewaschen werden. Diese stark ver- 
dflnnten, waBrigen Salzldsungen stellen heutzutage ein 
groBes Entsorgungsproblem dar, da sie in grfiBeren 
Mengen nicht mehr ohne weiteres in Flfisse und Seen 
eingeleitet werden dflrfen. Eine den gangigen Vorschrif- 
ten entsprechende Endlagerung dieser LOsungen steilt 
einen extrem hohen Kostenfaktor dar. 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung war es daher, 
ein Verfahren zur Herstellung von organisch modifizier- 
ten SiOr Aerogelen bereitzustellen, bei dem keine ver- 
dunnten waBrigen Salzldsungen anf alien. 

Diese Aufgabe wird gelost durch ein Verfahren zur 
Herstellung von organisch modifizierten Aerogelen, bei 
dem man 

a) aus einer waBrigen WasserglaslOsung mit Hilfe 
mindestens einer organischen oder anorganischen 
Saure ein Kieselsauresol herstellt das einen pH- 
Wert;£4,0hat 

b) das dabei entstandene Kieselsauresol durch Zu- 
gabe einer Base zu einem SiOrGel polykonden- 
siert, 

c) das in Schritt b) erhaltene Gel mit einem organi- 
schen Losungsmittel solange wascht, bis der Was- 
sergehalt des Gels ^ 5 Gew.-% ist 
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d) das in Schritt c) erhaltene Gel oberflachensily- 
liert, und 

e) das in Schritt d) erhaltene oberflficbensilylierte 
Gel trocknet, dadurch gekennzeichnet dafi die rain- 
destens eine Sfiure mit den Kationen des Wasser- 
glases im Kieselsfiuresol schwerldsliche Salze bfl- 
det, und man vor Schritt b) die gebildeten, schwer- 
Iftshchen Saize weitestgehend ausffillt und vom 
Kieselsfiuresol abtrennt 

Als Wasserglasldsung wird in Schritt a) im aligemei- 
nen eine 6- bis 25gew.-%ige (bezogen auf den Si0 2 -Ge- 
halt) Natrium- und/oder Kaliumwasserglasldsung ver- 
wendet Bevorzugt ist eine 17- bis 20gew.-%ige Wasser- 
glaslftsung. Ferner kann die WasserglaslSsung auch be- 15 
zogen auf Si02 bis 90 Gew.- % zur Kondensation beffi- 
higte Zirkoniuin-, Aluminium- und/oder Titan-Verbin- 
dungen enthalten. 

Als Sfiuren werden allgemein 15- bis 50gew.-%ige 
Sfiuren verwendet die mit Natrium- und/oder Kaliu- 20 
mionenschwerlosliche Salze bilden. Es konnen auch M5- 
schungen entsprechender Sfiuren eingesetzt werden. 

Bevorzugt sind Schwefel-, Phosphor-, FluS- und Oxal- 
sfiure. Besonders bevorzugt ist Schwefelsfiure. 

Um eine moglichst vollstfindige Ausfallung und eine 25 
gute Abtrennung der im Schritt a) gebildeten schwerlfis- 
lichen Salze zu erreichen, solite das Kieselsfiuresol eine 
Temperatur zwischen 0 und 30°C, vorzugsweise zwi- 
schen 0 und I5'C und besonders bevorzugt zwischen 0 
und 5°C aufweisen. Dies kann dadurch erreicht werden, 30 
da£ man die WasserglasKJsung, die Sfiure und/oder das 
Kieselsfiuresol auf eine Temperatur zwischen 0 und 
30°G vorzugsweise zwischen 0 und 15°C und besonders 
bevorzugt zwischen 0 und 5°C bringt Sollte sich dabei 
eine Ubersfittigte Salzi5sung bilden, so kann durch ein 35 
geeignetes Animpfen mit entsprechenden Impfkristal- 
len das Salz zur Ausfallung gebracht werden. 

Die Abtrennung der geffillten Salze erfolgt mit dem 
Fachmann bekannten Vorrichtungen, wie z. B. Filter, 
Fritten, Nutschen, Membranen oder Kristallisationsge- 40 
fftBen. Bevorzugt sind halbkontinuierliche oder kondnu- 
ierliche Verfahren. 

Nach der Abtrennung der Salze kann das Kieselsfiu- 
resol mit Wasser auf eine Konzentration zwischen 5 und 
12 Gew.-% (bezogen auf den Si0 2 -Gehalt) eingestellt 45 
werden. Bevorzugt ist eine 6- bis 9gew.-%ige Kieselsfiu- 
relosung. 

Die Polykondensation des nach Schritt a) erhaltenen, 
im wesentlichen salzfreien Kieselsfiuresols zu einem 
SiOrGel erfolgt in Schritt b) durch Zugabe einer Base 50 
in einem pH-Wert-Bereich zwischen 3,0 und 7,0, vor- 
zugsweise 4,0 und 6,0. Als Base wird im allgemeinen 
NH4OH, NaOH, KOH, Al(OH)3, kolloidale Kieselsfiure 
und/oder eine alkalische WasserglaslSsung eingesetzt 
Bevorzugt sind NH4OH, NaOH und KOH, besonders 55 
bevorzugt ist NaOH. Es konnen aber auch Mischungen 
der selben verwendet werden. 

Der Schritt b) wird im allgemeinen bei einer Tempe- 
ratur zwischen dem Gefrierpunkt der Losung und 
100° C durchgefuhrt Dabei kann gegebenenfalls gieich- 60 
zeitig ein Formgebungsschritt, wie z. B. Spray-forrriing, 
Extrusion oder TropfenbDdung durchgefuhrt werden. 

Vor Schritt c) lfiflt man das Gel vorzugsweise altera, 
und zwar im allgemeinen bei 40 bis 100° C, vorzugsweise 
bei 80 bis lOtPC und einem pH-Wert von 4 bis 11, « 
vorzugsweise 5 bis 7. Die Zeit daftlr betrfigt im allgemei- 
nen 1 Sekunde bis 12 Stunden, vorzugsweise 1 Sekunde 
bis5Stunden. 
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Das gealterte Hydrogel kann gegebenenfalls noch mit 
Wasser elektrolytfrei gewaschen werden. 

In Schritt c) wfischt man das aus Schritt b) erhaltene 
Gel mit einem organischen Losungsmittel solange, bis 
5 der Wassergehalt des Gels 5 5 Gew.-%, vorzugsweise 
< 2 Gew.- % und besonders bevorzugt < 1 Gew.- %, 
ist Als Losungsmittel werden im allgemeinen aliphati- 
sche Alkohole, Ether, Ester oder Ketone, sowie aliphati- 
sche oder aromatische Kohlenwasserstoffe verwendet 
Bevorzugte Losungsmittel sind Methanol, Ethanol Ace- 
ton, Tetrahydrofuran, Essigsfiureethylester, Dioxan, 
n-Hexan und Toluol Besonders bevorzugt ist Aceton 
als LdsungsmitteL Man kann aber auch Gemische aus 
den genannten Ldsungsmitteln verwenden. Ferner kann 
audi zuerst das Wasser mit einem wassermischbaren 
Alkohol ausgewaschen und dann dieser mit einem Koh- 
lenwasserstoff ausgewaschen werden. 

In Schritt d) wird das Idsungsmittelhaltige Gel mit 
einem Silylierungsraittel umgesetzt Als Silylierungsmit- 
tel werden im allgemeinen Silane der Formeln 
R'4-nSiCln oder RU-nSifpR 2 ^ mit n - 1 bis 3 einge- 
setzt, wobei R 1 und R 2 unabhfingig voneinander 
Ci— Cc-Alkyl, Cyclohexyl oder Phenyl sind. Auch Iso- 
propenoxysilane sowie Silazane sind geeignet Vorzugs- 
weise verwendet man Trimethylchlorsilan. Daruber hin- 
aus konnen alle dem Fachmann bekannten Silylierungs- 
mittel eingesetzt werden, beispielsweise auch solche, 
wie in der DE— A-44 30 669 offenbart Die Umsetzung 
wird im allgemeinen bei 20 bis 100°C vorzugsweise 30 
bis 70° C durchgefuhrt, wenn ndtig in einem Losungs- 
mittel. Gegebenenfalls kann die Silylierung durch einen 
Katarysator, beispielsweise eine Sfiure oder Base, be- 
schleunigt werden. 

Vor Schritt e) wird das silylierte Gel vorzugsweise mit 
einem -protischen oder aprotischen Losungsmittel ge- 
waschen, bis unumgesetztes Silylierungsmittel im we- 
sentlichen entfemt ist (Restgehalt < 1 Gew.-%). Geeig- 
nete Ldsungsmittel sind dabei die bei Schritt c) genann- 
ten. Analog sind die dort als bevorzugt genannten Lo- 
sungsmittel auch bier bevorzugt 

In Schritt e) wird das silylierte, und vorzugsweise da- 
nach gewaschene Gel vorzugsweise unterkritisch, be- 
sonders bevorzugt bei Temperaturen von —30 bis 
200" C, und insbesondere von 0 bis 100° C, getrocknet 
Die bei der Trocknung angewandten Drflcke liegen vor- 
zugsweise bei 0,001 bis 20 bar, besonders bevorzugt bei 
0,01 bis 5 bar. 

Das in Schritt d) erhaltene Gel kann auch uberkritisch 
getrocknet werden. Dies erfordert entsprechend dem 
jeweiligen Losungsmittel bdhere Temperaturen als 
200* C und/oder hfihere Drucke als 20 bar. Dies ist ohne 
weiteres mOglich, aber es ist mit erhdhtem Aufwand 
verbunden und bringt keine wesentlichen Vorteile mit 
sich. 

Die Trocknung wird im allgemeinen so lange fortge- 
fUhrt, bis das Gel einen Ldsuogsmittel-Restgehalt von 
wenigerals0,l Gew.-% aufweist 

In einer weiteren Ausfuhrungsform kann das Gel 
nach der formgebenden Polykondensation in Schritt b) 
und/oder jedem nachfolgenden Verfahrensschritt nach 
den dem Fachmann bekannten Techniken, wie z.B. 
Mahlen, zerkleinert werden. 

Des weiteren konnen dem Sol vor der Gelherstcllung 
zur Reduktion des Strahlungsbeitrags zur Wfinneleitffi- 
higkeit IR-Trubungsmittel, wie z. B. RuB, Titandiojdd, 
Eisenoxide und/oder Zirkondioxid zugesetzt werden. 

Ebenfalls vor der Gelherstellung kfinnen dem Sol zur 
Erhahung der mechanischen Stabilitfit Fasern zugesetzt 
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werden. Als Fasermaterialien kdnnen anorganische Fa- 
sern, wie Glasfasern oder Mineralfasem, organische Fa- 
sern, wie Polyesterfasern, Aramidfasern, Nylonfasern 
oder Fasern pflanzlichen Ursprungs, sowie Gemische 
derselben verwendet werden. Die Fasern kdnnen auch 5 
beschichtet sein, z. B. Polyesterfasern, die mit einem Me- 
tall wie Aluminium metallisiert sind. 

Das erfindungsgemaBe Verfahren wird im folgenden 
anhand eines AusfUhrungsbeispiels nfiher beschrieben, 
ohne dadurch beschrfinkt zu werden. 10 

Beispiel 1 

236 g einer auf 0°C gekflhlten 25%igen H2SO4 wur- 
den unter standigem Kuhlen auf 0°C tropfenweise mit 15 
707 g einer auf 7°C gekuhlten Natriumwasserglaslo- 
sung (mit einem Gehalt von 17 Gew.-% Si0 2 und einem 
Na 2 0-5i0 2 Verhaltnis von 1 : 33) versetzt. Dabei stellte 
sich ein pH-Wert von 1,6 ein. Das ausfallende Na2S(>4 • 
10 H 2 0 wurde bei 0°C mit Hilfe einer Nutsche vom 20 
Kieselsauresol abgetrennt und das Kieselsauresol mit 
280mlH 2 Overdannt 

Das so erhaltene Kieselsfiuresol wurde bei einer Tem- 
peratur von 5°C unter Ruhren mit 26 mi einer in NaOH- 
L6sung versetzt, um einen pH-Wert von 4,7 einzustel- 25 
lea Danach wurde das entstandene Hydrogel 2,5 Stun- 
den bei 85° Cgealtert 

Das Elastizitatsmodul des gealterten Hydrogels be- 
trug 15,5 MPa. Es wurde mit 2 1 warmem Wasser gewa- 
schen und anschliefiend das Wasser mit Aceton so lange 30 
extrahiert bis der Wassergehalt im Gel unter 1 Gew.-% 
lag. AnschlieBend wurde das acetonhaltige Gel mit 
5 Gew.-% Trimethylchlorsilan (TMCS) 3 Stunden bei 
50° C silyliert und mit 2 1 Aceton gewaschen. Die Trock- 
nung des Gels erfolgte an Luft (3 Stunden bei 40°C, 35 
dann 2 Stunden bei 50°C und 12 Stunden bei 150°Q. 

Das so erhaltene, transparente Aerogel hatte eine 
Dichte von 0,15 g/cm 3 . Die spezifische Oberflache nach 
BET lag bei 500 mVg. Der X-Wert lag bei 0,020 W/mK. 

Die Warmeleitfahigkeit wurde mit einer Heizdraht- 40 
methode (s. z. B. O. Nielsson, G. RuschenpOhler, J. GroB, 
J. Fricke, High Temperatures - High Pressures, VoL 21, 
267 -274 (1989)) gcmessen. 
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1. Verfahren zur Herstellung von organisch modifi- 
zierten Aerogelen, bei dem man 

a) aus einer w&Brigen WasserglaslSsung rait 
Hilfe mindestens einer organischen oder anor- so 
ganischen Saure ein Kieselsfiuresol herstellt, 
das einen pH-Wert <. 4,0 hat, 

b) das dabei entstandene Kieselsfiuresol durch 
Zugabe einer Base zu einem SiOa-Gel poly- 
kondensiert, 55 

c) das in Schritt b) erhaltene Gel mit einem 
organischen UJsungsmittel solange wfischt, bis 
der Wassergehalt des Gels s 5 Gew.-% ist, 

d) das in Schritt c) erhaltene Gel oberflachensi- 
hyliert, und 60 

e) das in Schritt d) erhaltene oberflachensily- 
lierte Gel trocknet, dadurch gekennzeichnet, 
daB die mindestens eine Saure mit den Kat- 
ionen des Wasserglases im Kieselsauresol 
schweriOsliche Saize bildet, und man vor 65 
Schritt b) die gebildeten schwerldslichen Salze 
weitestgehend ausfailt und vom Kieselsauresol 
abtrennt. 



2. Verfahren gemaB Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB man als Wasserglaslfisung in Schritt 
a) eine 6- bis 25gew.-%ige Natrium- und/oder Kali- 
umwasserglasiesung verwendet 

3. Verfahren gemfiB Anspruch 1 oder 2, dadurch 
gekennzeichnet, daB die Wassergfaslosung, bezo- 
gen auf Si0 2 bis 90 Gew.-% zur Kondensation be- 
fahigte Zirkonium-, Aluminium- und/oder Titan- 
Verbindungen enthalt. 

4. Verfahren gemaB mindestens einem der Anspru- 
che 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, daB man als 
SSure 15- bis 50gew-%ige Schwefelsaure verwen- 
det 

5. Verfahren gemaB mindestens einem der AnsprO- 
che 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daB das gebil- 
dete Kieselsauresol eine Temperatur im Berekh 
von 0 bis 30° C aufweist 

6. Verfahren gemaB mindestens einem der Anspru- 
che 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet daB man als 
Base in Schritt b) NaOH, N^Oft KOH, Al(OH) 3 , 
kollodiale Kieselsaure und/oder eine alkalische 
Wasserglasldsung verwendet 

7. Verfahren gemaB mindestens einem der Anspru- 
che 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet daB man das 
Gel vor Schritt c) bei 40 bis 100° Q einem pH-Wert 
von 4 bis 11 zwischen 1 Sekunde und 12 Stunden 
altert 

8. Verfahren gemaB mindestens einem der AnsprO- 
che 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet daB man als 
Losungsmittel in Schritt c) aliphatische Alkohole, 
Ether, Ester, Ketone, aliphatische oder aromatische 
Kohlenwasserstoff e verwendet 

9. Verfahren gemfiB mindestens einem der AnsprQ- 
che 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet daB man als 
Silylierungsmittel Silane der Formeln R l 4-nSiCl n 
oder RU-nSi^R'X, mit n - 1 bis 3 einsetzt wobei 
R 1 und R 2 unabhangig voneinander Ci— Q-Alkyl, 
Cyclohexyl oder Phenyl sind 

10. Verfahren gemfiB mindestens einem der An- 
spruche 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet, daB man 
das silylierte Gel vor Schritt e) mit einem proti- 
schen oder aprotischen Losungsmittel wascht 

11. Verfahren gemfiB mindestens einem der An- 
spruche 1 bis 10, dadurch gekennzeichnet daB man 
das Gel in Schritt e) unterkritisch trocknet 

12. Verfahren gemfiB mindestens einem der An- 
spruche 1 bis 1 1, dadurch gekennzeichnet daB man 
dem Sol vor der Gelherstellung IR-Trubungsmittel 
und/oder Fasern zusetzt 



